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Abstract of EP0474595 

Stable aqueous dispersions of UV-absorbing benzotriazole compounds containing (a) 5 to 50 per cent by 
weight of a benzotriazole compound of the formula in which X1 , X2 and the rings A and B have the 
meaning or substitution given in claim 1, (b) 0 to 18 per cent by weight of an anionic compound and (c) 0 
to 18 per cent by weight of a non-ionic compound, with the proviso that of the components (b) and (c) at 
least one must be present. These dispersions are excellent compositions for improving the light fastness 
of dyeings on synthetic fibres, in particular polyester fibres or acid-modified polyester fibres. 
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@ Wassrige Dispersion schwerldslicher UV-Absorber. 

@ Wassrige stabile Dispersionen von UV-absorbierenden Benzotriazolverbindungen enthaltend 
(a) 5 bis 50 Gewichtsprozent einer Benzotriazolverbindung der Forme! 



(1) 




o 
m 



worin X t , X 2 und die Ringe A und B die in Anspruch 1 angegebene Bedeutung bzw. Substitution haben, 

(b) 0 bis 18 Gewichtsprozent einer anionischen Verbindung und 

(c) 0 bis 18 Gewichtsprozent einer nichtionischen Verbindung, mit der Massgabe, dass von den 
komponenten (b) und (c) mindestens eine vorhanden sein muss. 

Diese Dispersionen sind ausgezeichnete Mittel zum Verbessem der Lichtechtheit von Farbungen auf 
Synthesefasem insbesondere Polyesterfasem Oder sauremodifizierten Polyesterfasern. 



Q. 
LU 
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Wfissrige Dispersion schwerldslicher UV-Absorber 



Die vorliegende Erfindung betrifft ein wassrige Dispersion von schwerloslichen UV-Absorbern und ihre 
Verwendung beim F§rben von Synth esefasern, insbesondere Polyesterfasern oder sauremodifizierten Poly- 
esterfasem. 

Die erfindungsgemasse wassrige Dispersion ist dadurch gekennzeichnet, dass sie 
(a) 5 bis 50 Gewichtsprozent einer Benzotriazoiverbindung der Formei 




worin einer der Substituenten X^ und X 2 Wasserstoff bedeutet oder X, und X 2 unabhangig voneinander 
Wasserstoff oder die Gruppe 



-CH,-N 



CO-(0) n — R 2 



darstellen, in der 

Ri Wasserstoff, C r C 1(r AIkyl, C 6 -C 8 -Cycloalkyi, C7 -C 10 -Aralkyl oder C 8 -C 10 -Aryl, 

R 2 Ci -C20 -Alkyi, C2 -C 17 -Alkenyl, Cs-Cs -Cycloalkyi, Ct-C 10 -Aralkyi, C 8 -C 10 -Aralkenyl oder Ce-C 10 -Aryl 

und 

n 1 oder 2 bedeuten und sofern n = 1 ist, 

und R 2 zusammen mit dem Ringbruckenglied 

I 

-N-CO- 



auch einen ein- oder mehrkemigen stickstoffhaltigen Heterocyclus bilden kSnnen und in diesem Falle R, 
-CO-oder unsubstituiertes oder durch -C 4 -Alkyl substltuiertes Methyien und R 2 C^-C^AIkylen, C2-C4 - 
Alkenylen, C8-C 10 -Arylen oder Dh Tetra- oder Hexahydro-C 6 -C 10 -Arylen, wobei die freien Valenzen der 
cyclischen Reste stets ortho zueinander stehen, C r C 4 -Alkyi, C,-C 4 -Alkoxy, Halogen, Ce-C 10 -Aryl, Ct-C 10 
-Aralkyl oder Cb-C 8 -Cycloalkyi beseuten, 

der Ring A in den Stellungen 4, 5 und 6 durch C^ -Alkyi, C^ -Alkoxy, Carboxy, Carbonsaure-C r C 4 
-alkylester, Carbonsaureamid, Sulfonsaure-C,-C 4 -alkylester, C r C 4 -Alkylsulfonyl oder HaJogen und 
der Ring B in den Stellungen 3', 4'und 5'durch C r C 4 -Alkyi, C r C 4 -Alkoxy, Halogen, Ce -C 10 -Aryi, Ct-C 10 
-Aralkyl oder Cs-C 8 -Cycloalkyi substituiert sein kann, 

(b) 0 bis 18 Gewichtsprozent einer anionischen Verbindung und 

(c) 0 bis 18 Gewichtsprozent einer nichtionischen Verbindung enthalt, mit der Massgabe, dass von den 
Komponenten (b) und (c) mindestens eine vorhanden sein muss. 

Vorteilhafterweise enthalt die erfindungsgemasse wassrige Dispersion 10 bis 45 Gewichtsprozent der 
Komponente (a) 0,5 bis 15 Gewichtsprozent der Komponente (b) und 0,5-15 Gew.proz. der Komponente (c). 
Komponente (a) hat zweckmassigerweise eine Partikelgrosse unter 5 urn. 

Sowohl Komponente (a) als auch di Komponenten (b) und (c) konn n als Einzelverbindung oder in Form 
ines Gemisches vorhanden sein. 

Stellen die Substituenten Rj und R 2 d -C 10 -Alkyi bzw. C, -C^ -Alkyi dar, so kann es geradkettig od r ver- 
zweigtsein, wie Z.B. Methyl, Ethyl, n-Propyl, Isopropyl, n-Butyl, Isobutyl, sek.Butyl, terLButyl, Amy!, Isoamyl, 
terLAmyl, n-Hexyl,2-Ethylhexyi, n-Heptyl, n-Octyl, Isooctyl, n-Nonyl, Isononyl, n-Decyl, n-Dodecyl, Heptadecyl, 
Octadecyl oder Eicosyl. 
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Bedeut n und R 2 C e -C 1(r Aryl, dann kann es ein mono- Oder bicyclischer aromatischer Rest wie Ph nyl 
oder Naphthyl sein. 

Als Cy -C 10 -Aralkyl b deut n R, und R 2 z.B. Benzyl, Phenethyl, a-Methylphenethyl oder a,a-Dimethy1ben- 

zyl. 

Stellen R, und R 2 C r C 6 -Cycloalkyl dar, so kann es Cyclopentyl, Cyclohexyl, Cycloheptyl oder Cyclooctyl 
sein. 

C 2 -C 17 -Alkenylreste R 2 sind z.B. Vinyl, Allyl, 1-Propenyl, 2-Butenyl, 2-Pentenyl, 2-Hexenyl, 2-Decenyl, 
3,6,8-Decatrienyl oder 2-Heptadecenyl. 

Stellt R 2 C 8 -C 10 -Aralkenyl dar, so kann es Styryl oder Cinnamyl sein. 

Wenn R^ und R 2 untereinander verbunden sind und R, das Glied -CO ist, dann bedeutet R 2 

- als C2-C 4 -Alkylen, Ethylen, Trimethylen oder Tetramethylen, unter Bildung der stickstoffhaltigen Hete- 
rocyclen 2,5-Dioxopyrrolidin, 2,6-Dioxopiperidin und 2,7-Dioxoazacycloheptan, 

- als CrC A -Alkenylen, Vinylen, Propenylen oder Butenylen unter Bildung des Heterocyclus 2,5-Dioxo-A 3 - 
pyrrolin oder2,3,6 f 7-Tetrahydro- 1H-azepin-2,7-dion; 

- als Ce-Cio-Arylen, o-Phenylen oder o-Naphthylen unter Bildung der Heterocyclen 1H-lsoindol-1,3(2H)- 
dion (Phthalimid) bzw. 2H-Benz[f]isoindol-1,3-dion oder 

- als Di-, Tetra- oder Hexahydro-C e -C 10 -arylen, Cyclohexadien oder Cyclohexen unter Bfldung z.B. der 
Heterocyclen 3,4-Dihydro, -3,4,5,6-Tetrahydro- bzw. 3,4,5,6,8,9-Hexahydrophthalimid. 

Wenn R^ und R 2 untereinander verbunden sind und R^ unsubstituiertes oderdurch C r C 4 -Alky! substituier- 
tes Methylen ist, dann, bei den oben angegebenen Bedeutungen von R 2 , bilden sich anstelle der Dioxo- die 
entsprechenden Oxoverbindungen. 

Bevorzugte stickstoffhaltige Heterocyclen sind z.B. Lactame wie Propiolactame, Butyrolactame und e- 
Caprolactame, 2,5-Dioxopyrrolidin und 3,4-Di-, 3,4,5,6-Tetra- und 3,4,5,6,8,9-Hexahydrophthalimid. 

Als Reste aliphatischer Carbonsauren kommen sowohl solche gesattiger als auch solche ungesattigert 
Carbonsauren in Betracht, beispielsweise die Reste der Ametsensaure, Essigsaure, Propionsaure, Butter- 
saure, Pentancarbonsaure, Heptancarbonsaure, Nonancarbonsaure, Undecancarbonsaure, Tridecancarbon- 
saure, Pentadecancarbonsaure oder Heptadecancarbonsaure, die Reste der Halogenfettsauren, wie z.B. der 
Chlor- oder BromessigsSure, der a- oder p-Chlor oder der a- oder f^Brompropionsiure, die Reste der Acryl- 
s§ure, MethacrylsSure oder Allyloxyessigsaure. 

Ist -COR 2 der Rest einer cycloaliphatischen, araliphatischen oder aromatischen Carbonsaure, so handelt 
es sich beispielsweise um die Reste der Cyclohexylcarbonsaure, Phenylessigsaure, Phenoxyessigsaure, 
Hydrozimtsaure, Zimtsaure, a-Phenylacrylsaure, Benzoesaure, Methylbenzoesauren oder Chlorbenzoesau- 
ren. 

Besonders bevorzugt sind Verbindungen der Formel (1) worm von Xi und X 2 ein X die Gruppe der Formel 



O 



II 



(2) 




II 



O 



(3) 




C — 



CH2*— ~— CH2 



CH2~ CH2 — 



oder 
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(4) 



-CH r NH-CO 




und das andere X Wasserstoff oder -C 4 -Alkyl bedeutet und der Ring A unsubstituiert oder durch Chlor sub- 
stituiert ist 

Ganz besonders bevorzugt sind Verbindungen der Formel (1) worin Xt die Gruppe der Formel (2), (3) oder 
(4) und X 2 Methyl bedeuten. 

X t und X 2 als d -C 4 -Alkyl- und C r C A -Alkoxyreste sind z.B. Methyl, Ethyl, n-Propyl f Isopropyl, n-Butyl, 
selcButyl, terLButyl bzw. Methoxy Ethoxy, n- Propoxy, Isopropoxy, n-Butoxy, sek.-Butoxy oder tert-Butoxy. 

Xi und X 2 alsHaiogen sind Chlor oder Brom. 

X, und X 2 als C 6 -C 1(r Aryl und C7 -C 10 -Aralkyl sind z.B. Napthyl oder vorzugsweise Phenyl, bzw. Benzyl, 
Phenethyl, a-Methylphen ethyl oder a, a-Dimethyi benzyl. 

Als Cs-Ce-CycloalkyI stellen X, und X 2 Cyclopentyl, Cyclohexyl, Cycloheptyl oder Cyclooctyl dar. 

Der Benzolring A kann in den Stellungen 4, 5 oder 6 z.B. durch Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, n-Butyl, 
Methoxy, Ethoxy oder Butoxy, Chlor oder Brom, Carboxy, Carbomethoxy, Carboethoxy, Carbopropoxy oder 
Carbobutoxy, gegebenenfalls am Stickstoff aliphatisch, cycloaliphatisch, araliphatlsch oder aromatisch substh 
tuierte Carbonsaure- oder Sutfonsiureamide, wie Carbonsaure- oder Sulfonsaureamid, -methyiamid, -ethyl- 
amid, -butylamid, -cyclohexylamid, -benzylamid, -dimethylamid, -diethylamid, -N-methyl-N-cyclohexylamid, 
-y-methoxypropylamid f -piperidld oder -morpholid, Methyisulfonyl- oder Ethylsulfonyl substituiert sein. Der Ben- 
zolring B kann in den Stellungen 3', 4'und 5'noch durch Methyl, Ethyl, t-Butyl, Benzyl, Cyclohexyl, oder Phenyl, 
Methoxy, Ethoxy, Propoxy, Isopropoxy oder n-Butoxy oder Chlor oder Brom substituiert sein. 

Die Verbindungen der Formel (1) sind zum Teil bekannt oder stelien neue Verbindungen dar. Die neuen 
k5nnen nach an sich bekannten Verfahren hergestellt werden, beispielsweise durch Umsetzung einer entspre- 
chenden in 3 f - oder 5'-Stellung substituierbaren 2-(2 / -Hydroxyphenyl)-benzotriazolverbindung mit der N-Me- 
thylol-verbindung etnes Carbonsaureamids oder Urethans (cf.U.S. 4 077 971). 

Geeignete Verbindungen der Formel (1) 



a) 




sind z.B. die in derfolgenden Tabelle 1 aufgefuhrten Verbindungen 
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Tabelle 1: 



Nr 



A 

( ) Stellung 



^Tnax 

nm 



4 
5 



CH 3 CH 2 CH 2 -CO-NH-CH r 
CH 3 

CH 3 -C-CO-NH-CH 2 - 

CH 3 
CH 3 

CH 3 -C-CO-NH-CH 2 - 
CH 3 

C 17 H 35 -CO-NH-CH 2 - 

/ V-CO-NH-CH 2 - 
~ C 2 H 5 
3H 3 -(CH 2 ) 3 -CH-CO-NH-CH 2 - 
C 2 H 5 

CH 3 -(CH 2 ) 3 -CH-CO-NH-CH 2 - 
CH 3 



CH 3 
CH 3 

C 5 H 11 
CH 3 0 



340 



356 



O-O- 
O— O 



8 
9 

10 
11 

12 
13 
14 
15 



C0-NH-CH 2 - 



(C 2 H 5 )2N-S02-(5) 



Cl(5) 



ClCH 2 CO-NH-CH 2 - 



CICH 2 CO-NH-CH 2 - 



C!CH 2 CO-NH-CH 2 - 
C 2 H 5 

^H 3 -(CH 2 ) 3 -CH-CO-NH-CH 2 - 
^H^- CO-NH-CH 2 - 

CH 2 CO-NH-CH 2 - 
CHo=CH-CO-NH-CH 2 - 



o-o- 




CH 3 

CH 3 

CH, 



3 
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Nr 



A . 
( ) Stellung 



X 2 



^rnax 

ran 



Fp°C 



16 
17 
18 

19 
20 



21 



22 



23 



24 



25 



26 



CH 2 =CH-CO-NH-CH 2 - 
CH 2 =CH-CO-NH-CH2- 
C 4 H 9 0-CH 2 -CO-NH-CH 2 - 

O \l - CH 2 -CO-NH-CH 2 - 
CH=*CH-CO-NH«CH 2 - 

^^-CC>N-CH 2 - 

CH3-CO-N — CH 2 - 
C 9 H 19 CO — N — CH 2 - 

CH 3 ^H-CO-NH-CH 2 - 

COOC^ 
CH 2 =C-CO-NH-CH 2 - 

CH 3 

CH=CH-CO-NH-CH r 
I 

COOH 



27 



CH 3 S0 2 -(5) 



H 2 C — — CH 2 ^~ 



H 2 C— CH, C, 



/ 

V 



N-CH 2 



CH 3 
CI 



CH 



»3 



ChL 



CH, 



CH, 



CH, 



CH, 



CH, 



CH 3 



CH, 



CH, 



203 
225 
132 

146 



341 



137 



133 



343 



342 



176 



176 



360 



55 



6 



* Er 4/4 035 



rage / ot 
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10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



45 



50 



Nr 



A . 
( ) Stellung 



28 



-COOH(5) 



29 



C 4 H 9 C> (5) 



30 



31 



CHo — • CHo^~ GHp 

\ 



CH 2 — CH 2 C, 



/ 



N-CH 2 - 



V 



CHo — CHo - ^— CHo 
\ 



N-CHo 



HX— CHo — C, 



32 



33 



34 



35 



36 



CH 3 0(5) 
CH 3 (6) 



CH 3 0(5) 
CH 3 (6) 

CH 3 0(5) 
CH 3 (6) 



CH 2 -CH 2 — C 

0 

CH 2 -CH 2 -CO-NH-CH 2 - 
COOH 



H 2 C — CH 2 — CHj> 



/ 



N-CHo 



CH 3 CON-CH 2 - 
CH 3 



CH 2 — CO 
\ 



CHo 



N-CH 2 - 



^max 
nm 



Fp°C 



>270 



CH, 



CHo 



CH 3 



349 



231 



150 



HoC — CHo—— CHo 
\ 



N-CH 2 - 



H 2 C— CH 2 — o{ 

\ 

CH 2 =CH-CO-NH-CH 2 - 
(5') 

CICH 2 -CO-NH-CH 2 - 
(5') 



CH 3 



CH 3 



345 



148 



344 



134 



342 



55 



7 
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5 


Nr 


A . 
( ) Stellung 




x 2 


^max 
nm 


Fp°C 




37 




CH 3 -CH 2 -CH 2 «CO-N-CH 2 - 
C4H9 


CH 3 


343 




10 


38 


- 


CH 3 -CO-N-CH 2 - 


CH 3 


344 




15 


39 


- 


CH 3 -CH 2 -CH 2 -CO-N-CH 2 - 

\=J r 


CH 3 


343 




20 


40 


- 


C^-S-CO-CVVO-CO-N-CHj- 


CH 3 


342 




25 


41 


- 


f\ CH 2 -0-OC- N CH 2 - 

O CH 2 


CH 3 


343 




30 


42 




c^V O-OC N CH 2 - 

O ™> 


■ 

CH 3 


344 




35 


43 




CH 3 OOC-N-CH 2 - 
— \ I 

CH H2 


CH 3 




138 




44 


CH 3 (4) 
CH 3 (6) 


C a H 17 OOC-HN-CH 2 




343 




40 


45 




OQ N - CHr 


CH 3 




170,2 


45 

50 


46 


CI (5) 


02 N ~ CHr 


CH 3 




179 



8 



rage ^ ot za 
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5 


Nr 


A 

( ) Stellung 


Xi 


x 2 


^max 

nm 


Fp°C 








CO-* 






172 


10 


48 


CI (5) 


CO 


tert-C 4 Hg 




181 


15 


49 


- 




n-C 8 H 17 




178 


20 


50 


CI (5) 


CO- 8 * 


n-C B H 17 




183 




51 


- 


CO 

GQ N - CH! - 


n-CgHjg 




180 


25 


52 


CI (5) 




n-CgHig 




184 


30 


53 


CI (5) 


CH, 


| H N-CHo- 
II / ,N ^ n 2 

^~^CO 






35 


54 




CXj-CH, 






110 


40 


55 




CO- 0 " 






186 


45 
50 


56 




CO- 01 - 






148 



9 



rage iu or 
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Nr 


A . 
( ) Stellung 




x 2 


A rnax 

nm 


Fp°C 


57 


CI (5) 




Q^CH 2 - 




141 


58 


CI (5) 


CO -0 " 2 ' 

CO 


CXj _CH2 " 




185 


59 










175 


60 


CI (5) 


CC N - CHr 


GC N ~ cHr 












und in 4'-Stellung CH 3 




180 


61 


- 


H 


CO 




184 


62 


CI (5) 


i-C 3 H 7 






190 


63 


CI (5) 


H 






130 








und in 4'-Stellung CH 3 







10 



15 



20 



25 



30 



35 



40 



Als Komponente (b) kommen Verbindungen in Betracht, die aus der Gruppe der 
(ba) sauren Ester Oder deren Salze von Alkylenoxidaddukten der Formel 



45 



so 



(5) 



ft \ — O-f-AIkylen-O-f^X 



(Y)m 



55 worin X den Saurerest einer anorganischen, Sauerstoff enthaltenden Saure, wie z.B. Schwefelsaure oder 

vorzugsweise Phosphorsaure, oder auch den Rest einer organischen Saure und 
Y Ci -C 12 -Alkyl, Aryl oder Aralkyl bedeuten, 
■Alkyien" fur den Ethylenrest oder Propylenrest steht, und 



10 
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m 1 bis 4 und n 4 bis 50 sind, wobei w nn m 2 bis 4 ist, Y verschiedene B d utungen annehmen kann, 
(bb) Polystyrolsulfonate, 

(be) Fettsauretauride, 

(bd) alkylierten Diphenyloxid-mono- Oder di-sulfbnate, 
5 (be) Sulfonate von Polycarbonsaureestem, 

(bf) miteinerorganischen Dicarbonsaure, odereineranorganischen mehrbasischen Saure in einen sauren 
Ester ubergefuhrten Anlagerungsprodukte von 1 bis 60, vorzugsweise 2 bis 30 Mol, Ethyl enoxid und/oder 
Propylenoxid an Fettamine, Fettamide, Fettsauren oder Fettalkohole je mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen 
Oder an drei- bis sechswertige Alkanole mit 3 bis 6 Kohlenstoffatomen, 

10 (bg) Ligninsulfonate und 

(bh) Fonnaldehyd-Kondensationsprodukte ausgewahlt sind. 

Der Saurerest X in Formel (5) leitet sich beispielsweise von niedermolekularen Dicarbonsauren ab, wie 
z.B. von Maleinsaure, Bernsteinsaure oder Sulfobernsteinsaure, und ist uber eine Esterbrucke mit dem Alkyl- 
enoxydteil des Molekuls verbunden. I nsbesondere leitet sich X jedoch von anorganischen mehrbasischen Sau- 
15 ten, wie Schwefelsaure oder insbesondere Orthophosphorsaure ab. 

Der Saurerest X kann ais freie Saure oder in Salzform, d.h. z.B. als Alkalimetall-, Erdalkali-, Ammonium-, 
Amin- oder Fettaminsalz, vorliegen. Beispiele fur solche Salze sind Lithium-, Natrium-, Kalium-, Barium-, 
Magnesium-, Ammonium-, Trimethylamin-, Diethylamin-, Ethanolamin-, Diethanolamin- oder Triethanolamin- 
salze. Bevorzugt sind Alkalimetallsalze oder vor allem Triethanolaminsalze. Die Mono- bzw. Diethanolamin- 
20 salze sowie Amine und Fettamine konnen noch weiter mit 1 bis 25 Oxalkylen-Einheiten verethert sein. 

Stellt der Substituent Y in Formel (5) eine Alkylgruppe dar, so kann sie geradkettig oder verzweigt sein. 
Beispiele soldier Alkylate sind Methyl, Ethyl, n-Propyl, Isopropyl, n-Butyl, Isobutyl, sek-Butyl, tertButyl, Amyl, 
Isoamyl, tertAmyl, n-Hexyl, 2-EthyIhexyl, n-Heptyl, n-Octyl, Isooctyl, n-Nonyl, Isononyl oder n-Dodecyl. 

Y in der Bedeutung von Aralkyl weist vorteflhaftefweise insgesamt 7 bis 9 Kohlenstoffatome auf und steht 
25 in der Regel fur Benzyl, a-M ethyl benzyl, a,a-Dimethyl benzyl, p-Phenethyl, a-Tolylethyl oder P hen isopropyl. 

Der Substituent Y in Formel (5) ist vorteilhafterweise C 4 -C 12 -Alkyl, Benzyl, vorzugsweise C 4 -C 10 -Alkyl 
oder besonders a-Methyl benzyl. 

Der Substituent Y kann auch verschiedene der angegebenen Bedeutungen annehmen. 

n ist bevorzugt 6 bis 30, wahrend m vorzugsweise 1 bis 3 ist. 

30 (Alkylen-0 — Ketten sind bevorzugt vom Ethylengiykol-. Propylenethylenglykol oder Ethylenpropy- 
lenglykol-Typus; besonders bevorzugt ist erstere. 

Bevorzugte saure Ester als Komponente (ba) entsprechen der Formel 



35 



40 




worin Y t C 4 -C 12 -Alkyl, Phenyl, Tolyl, Tolyl-^-Ca-alkyl oder Phenyl-C r C 3 -alkyl, wie z.B. a-Methyl- oder a,a- 
Dimethylbenzyl bedeutet, X, ein Saurerest ist, der sich von Schwefelsaure oder vorzugsweise Orthophosphor- 
saure ableitet, und 

m, 1 bis 3 und n, 4 bis 40 sind, wobei wenn m, 2 oder 3 ist, Y t verschiedene Bedeutungen annehmen kann. 

Diese sauren Ester liegen vorzugsweise als Natrium-, Kalium-, Ammonium-, Diethylamin-, Triethylamin-, 
Diethanolamin- oder Triethanolaminsalze vor. 

Die als Komponente (ba) in Frage kommenden sauren Ester der Formel (5) oder (6) werden hergestellt, 
indem man Alkylenoxid (Ethylenoxid oder Propylenoxid) an eine deflnitionsgemass substituierte Phenolverbin- 
dung anlagert und das Anlagerungsprodukt mit einer mehrbasischen Sauerstoffsaure oder einem funktionellen 
Derivat dieser Saure, wie z.B. Saurean hydride, Saurehalogenide, Saureester oder Saureamide in die sauren 
Ester und gegebenenfalls den erhaltenen sauren Ester in die obengenannten Salze uberfuhrt. Als Beispiele 
dieser funktionellen Derivate seien Phosphorpentoxid, Phosphoroxytrichlorid, Chlorsurfonsaure oder Sulfamin- 
saure genannt. Sowohl die Alkylenoxidanlagerung als auch die Veresterung konnen nach bekannten Methoden 
durchgefuhrt werden. 

Gut geeignete Komponenten (ba) sind saure Ester oder deren Salze eines Polyadduktes von 4 bis 40 Mol 
Ethylenoxid an 1 Mol eines Phenols, das mindestens eine C 4 -C ir Alkylgruppe, ein Phenylgruppe, eine Tolyl- 
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gmppe, eine a-Tolylethyigruppe, ine Benzylgruppe, eine a-M thylbenzylgruppe od reine a,a-Dimethylb n- 
zylgruppe aufw ist, wie z.B. Butylphenol, Tributylphenol, Octylphenol, Nonylphenol, Dinonylph nol, Orahto- 
ph nyiphenol, Benzylph nol, Dibenzylph nol, a-Tolylethyl phenol, Dibenzy1-(nonyI)-phenol, 
a-Methylbenzylphenol, Bis-(a-Methylbenzyl)-phenol Oder Tris-(a-methylbenzyl)-phenol, wobei diese sauren 
Ester einzeln oder in Mischung verwendet werden konnen. 

Von besonderem Interesse sind saure Phosphorsaureester der Addukte von 6 bis 30 Mol Ethylenoxid an 
1 Mol 4-Nonylphenol, 1 Mol Dinonylphenol oder besonders an 1 Mol von Verbindungen, die durch Anlagerung 
von 1 bis 3 Mol von Styrolen an 1 Mol Phenole hergestellt werden, wobei die Phosphorsaureester zweckmas- 
sigerweise als Gemische der entsprechenden Salze eines Mono- oder Diesters vorhanden sind. 

Die Herstellung der Styrolaniagerungsprodukte erfolgt in bekannter Weise vorzugsweise in Gegenwart von 
Katalysatoren, wie Schwefelsaure, p-Toluolsulfonsaure oder vor allem Zinkchlorid. Als Styrole kommen zweck- 
massigerweise Styrol, a-Methyistyrol oder Vinyltoluol (4-Methylstyrol) in Betracht Beispiele fur die Phenole 
sind Phenol, Kresole oder Xylenole. 

Ganz besonders bevorzugt als Komponente (ba) sind saure Phosphorsaureester (Mono-und Diester) oder 
deren Salze von Oxalkylierungsprodukten der Formel 




worin m2 1 bis 3 und n2 8 bis 30, vorzugsweise 12 bis 20 bedeuten. 

Ais Beispiele fur Oxalkylierungsprodukte der Formeln (6) und (7) seien im einzelnen genannt 

- Oxalkylierungsprodukt mit 18 Ethylenoxideinheiten des Anlagerungsproduktes von 2 Mol Styrol an 1 Mo! 
Phenol 

- Oxalkylierungsprodukt mit 18 Ethylenoxideinheiten des Anlagerungsproduktes von 3 Mol Styrol an 1 Mol 
Phenol 

- Oxalkylierungsprodukt mit 27 Ethylenoxideinheiten des Anlagerungsproduktes von 2 Mol 4-Methytstyrol 
an 1 Mol Phenol 

- Oxalkylierungsprodukt mit 17 Ethylenoxideinheiten des Anlagerungsproduktes von 3 Mol 4-Methylstyrol 
an 1 Mol Phenol 

- Oxalkylierungsprodukt mit 1 8 Ethylenoxideinheiten des Gemisches aus einem Anlagerungsprodukt von 
2 Mol Styrol an 1 Mol Phenol und einem Anlagerungsprodukt von 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol 

- Oxalkylierungsprodukt mit 13 Ethylenoxideinheiten des Gemisches aus einem Anlagerungsprodukt von 
2 Mol Styrol an 1 Mol Phenol und einem Anlagerungsprodukt von 3 Mol Styrol an 1 Mol Phenol 

- Oxalkylierungsprodukt mit 1 8 Ethylenoxideinheiten des Anlagerungsprodukts von 1 Mol Styrol und 1 Mo! 
Isononen an 1 Mol Phenol. 

Als Beispiele fur die unter (be) bis (bh) erwahnten anionischen Verbindungen seien genannt 

- als Komponente (be) z.B. Verbindungen der Forme! 

R-CO-NH-CH 2 -CH r S0 3 H (8) 
worin R C„ -C 17 -Alkyl ist (vgl. z.B. US-A-4 21 9 480); 

- als Komponente (bd) z.B. Verbindungen der Formel (9) 




worin R C 10 -Cie -Alkyl und X Wasserstoff oder Alkalimetail bedeuten; 

- als Komponente (be) z.B. Dihexylsulfosuccinate, Di-2-ethylhexylsulfosuccinate, Dioctylsulfosuccinate, 
Sulfosuccinamide oder Verbindungen der Formel 
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CH r COa(CH 2 CH 2 0) x -R 
(10) NaS03-CH-COONa 

5 

worin R C 8 -C 18 -Alkyl oder Alkylphenol mit 4 bis 12 C-Atomen im Alkylteii und x 1 bis 1 0, vorzugsweise 2 
bis 4 bedeuten. 

- a!s Komponente (bf) mit z.B. Maleinsaure, Malonsaure, Sulfobernsteinsaure und vorzugsweise Ortho 
phosphorsaure oder insbesondere Schwefelsaure in einen sauren Ester uberfuhrten Anlagerungsprodukte 

10 von 2 bis 30 Mol Ethylenoxid an Fettamine, Fettamide, Fettsauren oder Fettalkohole oder 3-6-wertige Alka- 
noie; 

- als Komponente (bh) z.B. Kondensationsprodukte von Ligninsulfonaten und/oder Phenol und Formalde- 
hyd, Kondensationsprodukte von Formaldehyd mit aromatischen Sulfonsauren, wie Kondensationspro- 
dukte von Ditolylethersulfonaten und Formaldehyd, Kondensationsprodukte von Naphthalinsulfonsaure 

15 und/oder Naphthol-oder Naphthylaminsulfonsauren mit Formaldehyd, Kondensationsprodukte von Phe- 
nolsulfonsauren und/oder sulfoniertem Dihydroxydiphenytsulfon und Phenolen bzw. Kresolen mit Formal- 
dehyd und/oder Harnstoff sowie Kondensationsprodukte von Diphenyloxid-disulfonsaure-Derivaten mit 
Formaldehyd in Betracht. 
Als Komponente (bh) sind besonders bevorzugt 

20 - Kondensationsprodukte von Ditolylethersulfonaten und Formaldehyd wie sie z.B. in US-A-4386037 
beschrieben sind, 

- Kondensationsprodukte von Phenol und Formaldehyd mit Ligninsulfonaten, wie sie z.B. in US-A- 
3931 072 beschrieben sind, 

- Kondensationsprodukte von Naphthol-(2)-sulfonsaure-6, Kresol, Natriumbisulfit und Formaldehyd [vgl. 
25 FIAT-Report 1013(1 946)], und 

- Kondensationsprodukte aus Diphenylderivaten und Formaldehyd wie siez.B. in US-A-4202838 beschrie- 
ben sind. 

Der Saurerest der anionischen Verbindungen liegt in der Regel in Salzform, d.h. als Alkalimetall-, Ammo- 
nium- oder Aminsalz vor. Beispiele fur solche Salze sind Lithium-, Natrium-, Kalium-. Ammonium-, Trimethyl- 
30 amin-, Aethanolamin-, Diethanolamin- oder Triethanolaminsalze. 

Als Komponente (c) sind die Verbindungen zu nennen, welche aus der Gruppe der 
(ca) Alkylenoxidaddukte der Formel 



35 




(Y)m 

40 

worin Y Ci -C 12 -Alkyl, Aryl oder AralkyI bedeutet, 
"Alkylen 0 fur den Ethylenrest oder Propylenrest steht und 

m 1 bis 4 und n 4 bis 50 sind, wobei wenn m 2 bis 4 ist, Y verschiedene Bedeutungen annehmen kann, 
45 (cb) Alkylenoxiaddukte an 

(cba) gesattigte oder ungesattigte 1-6-wertige aliphatische Alkohole, 
(ebb) Fettsauren, 

(cbc) Fettamine, 

(cbd) Fettamide, 
so (cbe) Diamine, 

(cbf) Sorbitanester, 

(cc) Alkylenoxid-Kondensationsprodukte (Blockpolymerisate) 

(cd) Polymerisate von Vinylpyrrolidon, Vinylacetat oder Vinylalkohol und 

(ce) Co- oder Ter-polymere von Vinylpyrrolidon mit Vinylacetat und/oder Vinylalkohol, ausgewahlt sind. 
55 Bevorzugte erfindungsgemasse Dispersionen enthalten die Komponenten (b) und (c) in einem Verhaltnis 

(b):(c) von 20:1 bis 1:20, vorzugsweise 5:1 bis 1:5. 

Gut geeignete Komponenten (ca) sind Polyaddukte von 4 bis 40 Mol Ethylenoxid an 1 Mol eines Phenols, 
das mindestens eine C 4 -C 12 -Alkylgruppe, eine Phenylgruppe, eine Tolylgruppe, eine a-To!ylethylgruppe, eine 
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Benzylgruppe, eine a-Methylbenzylgruppe oder eine a.a-Dimethylbenzylgrupp aufweist, wie z.B. Butylphe- 
nol, Tributylphenol, Octylphenol, Nonylphenol, Dinonyiphenol, o-Phenylphenol, Benzylph nol, Dibenzylphe- 
nol, a-Tolylethylphenol, Dib nzyl-(nonyl)-phenol, a-M ethyl benzyl phenol, Bis-(a-Methylbenzyl)-ph nol od r 
Tris-(a-methylbenzyl)-phenol, wobei diese Addukte einzeln Oder in Mischung verwendet werden konnen. 

Von besonderem Interesse als Komponente (ca) sind Addukte von 6 bis 30 Mol Ethylenoxid an 1 Mol 4- 
Nonylphenol, an 1 Mol Dinonyiphenol oder besonders an 1 Mol von Verbindungen, die durch Anlagerung von 
1 bis 3 Mol von Styrolen an 1 Mol Phenole hergestellt werden. 

Die Herstellung derStyrolanlagerungsprodukte erfolgt in bekannter Weise vorzugsweise in Gegenwartvon 
Katalysatoren, wie Schwefelsaure, p-Toluolsulfonsaure oder vorallem Zinkchlorid. Als Styrole kommen zweck- 
massigerweise Styrol, a-Methylstyrol oder Vinyltoluol (4-Methylstyrol) in Betracht Beispiele fur die Phenole 
sind Phenol, Kresole oder Xylenole. 

Ganz besonders bevorzugt sind Ethylenoxidaddukte der Formel 




worin m 3 1 bis 3 und n 3 8 bis 30 bedeuten. 

Beispiele fur solche Addukte sind weiter oben angegeben. Ebenfalls bevorzugt sind Ethylenoxidaddukte 
der Formel 



(13) 



— O ^CH 2 CH 2 -0-f-H 



(Y,), 



worin Y^ C A -C 12 -Alkyl, Phenyl, folyl, Tolyl-Ci -Cs-alkyl oder Phenyl-CVSC-alkyl wie z.B. a-Methyl- oder a,a- 
Dimethylbenzyl bedeutet, und m t 1 bis 3 und 4 bis 40 sind, wobei wenn 2 oder 3 ist, verschiedene 
Bedeutungen annehmen kann. 

Die nichtionogene Komponente (cb) ist vorteilhafterweise 

- ein Alkylenoxidanlagerungsprodukt von 1 bis 100 Mol Alkylenoxid, z.B. Ethylenoxid und/oder Propylen- 
oxid, an 1 Mol eines aiiphatischen Monoalkohols mit mindestens 4 Kohlenstoffatomen, eines 3- bis 6-wer- 
tigen aiiphatischen Alkohols oder eines gegebenenfalls durch Alkyl, Phenyl, a-Tolyiethyl, Benzyl, 
a-Methylbenzyl oder a f a-Dimethylbenzyl substituierten Phenols (cba); 

- ein Alkylenoxidanlagerungsprodukt von 1 bis 100, vorzugsweise 2 bis 80 Mol Ethylenoxid, wobei einzelne 
Ethyienoxideinheiten durch substituierte Epoxide, wie Styroloxid und/oder Propylenoxid, ersetzt sein kon- 
nen, an hohere unbesattigte oder gesattigte Monoalkohole (cba), Fettsauren (ebb), Fettamine (cbc) oder 
Fettamide (cbd) mit 8 bis 22 Kohlenstoffatomen; 

- ein Alkylenoxidanlagerungsprodukt, vorzugsweise ein Ethylenoxid-Propylenoxid-Addukt an Ethylendia- 
min (cbe); 

- ein ethoxyliertes Sorbitanester mitlangkettigen Estergruppen, wie z.B. Polyoxiethylen-Sorbitanmonolau- 
rat mit 4 bis 20 Ethyienoxideinheiten oder Polyoxiethylen-Sorbitantrioleat mit4 bis 20 Ethyienoxideinheiten 
(cbf). 

Bevorzugte Komponenten (cc) sind Ethylenoxidaddukte an Poly propylenoxid (sogenannte EO-PO-Block- 
polymere) und Propylenoxidaddukte an Polyethylenoxid (sogenannte umgekehrte EO-PO-Blockpolymere). 

Besonders bevorzugt sind Ethyl enoxid-Propylenoxid-Blockpolymere mit Molekulargewichten der Polypro- 
pylenoxidbasis von 1700 bis 4000 und etnem Ethylenoxidgehalt im Gesamtmoleku! von 30-80 %, insbesondere 
60-80 %. 

Ausser den Kompon nten (a) (b) und (c) kann die erfindungsgemasse Dispersion zweckmassig zusatzlich 
als Komponente (d) ein Stabil is ie rungs- oder Verdickungsmitt I enthalten. 

Als Komponente (d) ignen sich insbesondere Carboxylgruppen nthaltende Polymerisate Diese werden 



14 



rage \ o or zts 



EP 0 474 595 A1 

in Form von 0,5 bis 10 %ig n, vorzugsweise 0,5 bis 5%ig nwassrig n Losung en oder Dispersion n, bezog n 
auf die Losung oder Dispersion ingesetzt. 

Diese Polymerisate stell n vorteilhaft rweise polymerisiert ethylenisch ungesattigte Mono- Oder Dicar- 
bonsauren von 3 bis 5 Kohlenstoffatomen, wie z.B. Polyacrylsaure oder Polymerisate von Methacrylsaure, Cro- 

5 tonsaure, Itaconsaure, Teraconsaure, Maleinsaure bzw. deren Anhydrid, Fumarsaure, Citraconsaure oder 
Mesaconsaure, Copolymerisate aus Olefinen, z.B. Ethylen oder Propylen, Diketene, Acrylsaureestem, Metha- 
crylsaureestem oder Acrylamiden und den vorgenannten Monomeren einschliesslich der Acrylsaure oder 
Copolymerisate der Acrylsaure mit Methacrylsaure, Methacrylnitril oder Vinylmonomeren, wie z.B. Vinylphos- 
phonsaure, Copolymerisate aus Maleinsaure und Styrol, Maleinsaure und einem Vinylether oder Maleinsaure 

10 und einem Vinylester z.B. Vinylacetat oder Copolymere von Vinyl pyrrol idon mit Vinylacetat oder Vinyipropion- 
saure dar. 

Die Verdickungsmittel bildenden carboxylgruppenhaltigen Polymerisate konnen ein Molekulargewicht von 
0,5 bis 6 Millionen haben. 

AJs besonders brauchbare Komponenten (d) haben sich Ldsungen von Polyacrylsaure oder auch Copo- 

15 lymerisate aus Acrylsaure und Acrylamid gezeigt, wobei das entsprechende Molekulargewicht von 0,5 bis 6 
Millionen schwanken kann. Die Copolymerisate weisen vorteilhafterweise ein Molverhaltnis AcrylsaureiAcryl- 
amid von 1:0,8 bis 1:1,2 auf. Als Komponente (d) kann ebenfalls ein teilweise hydrolysiertes Polymaleinsau- 
reanhydrid verwendet werden. Dieses liegt in der Regel teilweise in Form eines wasserioslichen Salzes vor 
und besitzt ein Molgewicht, das vorzugsweise zwischen 300 und 5000 liegt. 

20 Weitere als Komponente (d) brauchbare Verdickungsmittel sind Polysaccharide, wie z.B. Carboxymethyl- 
ceilulose, Methylcellulose, Methyl- oder Ethyl hydroxyethylcellulose, JohannisbrotkemmehletheroderStarkeet- 
her sowie Alginate, Polyethylenglykole, Polyvinylpyrrolidone, Polyvinylalkohole oder auch feinverteilte 
Kieselsaure vorzugsweise mit spezifischer Oberflache von 50 bis 380 m 2 /g und Schichtsilikate, wie z.B. Ben- 
tonite, Bentone, Smektite, Montmorfllonite. Gut geeignet sind auch anionische Heteropolysaccharide, die aus 

25 den Monosacchariden Glukose und Mannose und Glucuronsaure gebildet sind. 

Die Mengen dieserZusatzbestandteile (d) liegen im allgemeinen von 0,05 bis 8 Gewichtsprozent, vorzugs- 
weise 0,1 bis 4 Gewichtsprozent, bezogen auf die gesamte wassrige Dispersion vor. 

Neben den Komponenten (a), (b) und (c) oder (a), (b) f (c) und (d) kann die erfindungsgemasse wassrige 
Dispersion noch zusatzlich Antischaummittel, Konservierungsmittel oder Gefrierschutzmittel enthalten. 

30 Die anionischen und nichtionischen Verbindungen konnen allein oderuntereinander kombiniertzur Anwen- 
dung kommen. 

Als Antischaummittel konnen die erfindungsgemassen Dispersionen Siiikonole sowie auch Entschaumer 
auf der Basis von Tributylphosphat, 2-EthyIhexanol oder Teramethyl-5-decin-diolen (=SurfynoI) enthalten. 

Bevorzugte Antischaummittel sind Alkylendiamide. Diese entsprechen zweckmassigerweise der Formel 
35 V t -CO-NH-Q-NH-CO-V 2 (14) 

in der V t und V 2l unabhangig voneinander, je einen aliphatischen Rest mit 9 bis 23 Kohlenstoffatomen und Q 
einen Alkylenrest mit 1 bis 8, vorzugsweise 1 , 2 oder 3 Kohlenstoffatomen bedeuten. 

Das Alkylendiamid kann als Einzelverbindung oder in Form eines Gemisches vorhanden sein. 

Die aliphatischen Reste Vi und V 2 konnen geradkettig oder verzweigt sein. Sie steilen zusammen mit der 
40 CO-Gruppe vorteilhafterweise den Saurerest einer ungesfittigten oder vorzugsweise gesattigten aliphatischen 
CarbonsSure mit 10 bis 24 Kohlenstoffatomen dar. Als aliphatische CarbonsSuren seien beispielsweise Ca- 
prin-, Laurin-, Kokosfett-, Myristin-, Palmkernfetts§ure, Palmitin-, Talgfett-, Oel-, Ricinolein-, Linol-, Linolen-, 
Stearin-, Arachin-, Arachidon-, Behen-, Eruca-oder Lignocerinsaure genannt. Behensaure und besonders Ste- 
arinsaure sind bevorzugt. 

45 Es konnen auch Gemische dieser Siuren verwendet werden, wie sie bei der Spaltung von naturiichen 
Oelen oder Fetten gewonnen werden. Kokosfettsaure, Palmkernfettsaure, Palmitin-/Stearinsauregemische, 
Talgfettsaure und Arachin-ZBehensauregemische sind besonders bevorzugte Gemische. 

Vorzugsweise bedeuten V, und V 2 jeweils einen Alkylrest mit 9 bis 23 Kohlenstoffatomen und insbesondere 
mit 15 bis 21 Kohlenstoffatomen. 

50 Q stellt insbesondere eine Alkylengruppe dar, die 2 bis 5 Kohl enstoffa tome enthalt und geradkettig oder 
verzweigt sein kann. Es handelt sich beispielsweise urn die -CH 2 CH 2 -, 

CH 3 
1 

-CH 2 CH2CH 2 -, -CH 2 -CH- oder -CH 2 -C-CH 2 -Gruppe. 

CH 3 CH 3 

15 



EP 0 474 595 A1 



Typische V rtreter fur Alkylendiamide als Antischaummittel sind Methylen-bis-stearins§ureamid, Ethylen- 
bis-stearinsaureamid Oder Ethyl n-bis-behensaureamid. 

Das Alkylendiamid ist vorzugsweise in einer Menge von 0,2 bis 3 Gewichtsprozent in der Dispersion vor- 
handen. 

5 Als Konservierungsmittel, die in den erfindungsgemassen Dispersionen enthalten sein konnen, k6nnen die 

verschiedensten handelsublichen Produkte, wie wassrige Losungen von Formaldehyd, 6-Acetoxy-2,4- 
dimethyldioxan, 1,2-Benzisothiazolin-3-on und besonders 2-Chloracetamid in Betracht kommen. 

Als Gefrierschutzmittel, die den erfindungsgemassen Dispersionen zur Erhaltung der Fliessfahigkeit bei 
tiefen Temperaturen und zur Verhinderung des Ausfrierens von Wasser zugesetzt werden konnen, seien Gly- 
w kole Oder Polyole, wie z.B. Ethylenglykol, Propylenglykol bzw. Glyzerin sowie Polyethylenglykole, wie z.B. Di-, 
Tri- Oder Tetraethyienglykol genannt. Ein bevorzugtes Antifrostmittel ist Propylenglykol. 

Die Komponente (a) kann auch ais Mischung der Benzotriazolverbindungen der Formel (1) mit anderen 
UV-Absorbern aus den Klassen derschwerloslichen Benzotriazole und Benzophenoneeingesetzt werden. Sol- 
che UV-Absorbersind z.B. in den US-A-3,004,896; 3,074,910; 4, 127,586 und 4,557,730 beschrieben. Als Ben- 
ts zotriazole kommen z.B. solche der Formel 

HO R, 

25 

worin 

R-, Wasserstoff, C, -C 12 -AIkyl, Chlor, C5-C 6 -Cycloalkyl Oder C7-C9 -Phenylalkyl, 
R 2 Wasserstoff, C r C 4 -Alkyl, C r C 4 -Alkoxy, Chlor oder Hydroxy, 

Rad -C 12 -Alkyl, C,-^ Alkoxy, Phenyl, (C r C 8 -A!kyl)-phenyl, Cg-Ca -Cycloalkyl, Cz-C^-Alkoxycarbonyl, Chlor, 
30 Carboxyethyl oder Ct-Cq -Phenylalkyl, 

R4 Wasserstoff, Chlor, C^^AIkyl, C! -C 4 -Alkoxy oder C r C 9 -Alkoxycarbonyl, und 
Re Wasserstoff oder Chlor 

bedeuten, und als Benzophenone solche der Formel 




45 Worin 

Re Wasserstoff, Hydroxy, C, -C u -Alkoxy oder Phenoxy, 
R 7 Wasserstoff, Halogen oder C 1 -C 4 -Alkyl 
Ra Wasserstoff, Hydroxy oder -C 4 -Alkoxy und 
Rg Wasserstoff oder Hydroxy bedeuten, 
50 in Betracht. 

Solche Gemische als Komponente (a) enthalten die Verbindungen der Formeln (1), (15) und (16) in den 
Gewichtsverhaltnissen (1):(15) und (1):(16) von 99:1 bis 1:99, als Komponente (a) kommen auch Mischungen 
der Verbindung n der Formeln (1), (15) und ( 16) in Betracht. 

In den Formeln (15) und (16) bedeuten: 
55 C r C 4 -Alkyl z.B. Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, n-Butyl, sec-Butyl oder tert.-Butyl; 
C r C 4 -Alkoxy z.B. Methoxy, Ethoxy, Propoxy oder n-Butoxy; 

d-C 14 -Alkoxy z.B. Methoxy, Ethoxy, Propoxy, n-Butoxy, Octyloxy, Dodecyloxy oderTetradecyloxy; 

C, -C 12 -Alkyl z.B. Ethyl, Amyl, tert.-Octyl, n-Dodecyl und vorzugsweise Methyl, sec. -Butyl oder tert-Butyl; 
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C2 -C9 -Alkoxycarbonyl z.B. Ethoxycarbonyl, n-Octoxycarbonyl odervorzugsweise Methoxycarbonyl; 
Cs-C e -Cycloalkyl z.B. Cyclop ntyl Oder Cycloh xyl; 

(C 1 -C 8 -Alkyl)-ph nyl z.B. Methylphenyl, tert-Butylphenyl, tert-Amyl phenyl Oder tert-Octylphenyl und 
Cr-C 9 -Phenylalkyl z.B. Benzyl, a-Methyl benzyl Oder vorzugsweise a,a-Dimethylbenzyl, 
5 Die erfindungsgemassen wassrigen Dispersionen enthalten mit Vortell, jeweils bezogen auf die gesamte 

Dispersion 

5-50 Gewichtsprozent der Komponente (a), 

0-18 vorzugsweise 0,5- 15 Gewichtsprozent der Komponente (b), 

0-18 vorzugsweise 0,5- 15 Gewichtsprozent der Komponente (c), 
10 0-5 vorzugsweise 0,1 bis 4 Gewichtsprozent der Komponente (d), 

0-8 Gewichtsprozent der weiteren, von der Komponente (b) verschiedenen anionischen Komponente, 

0-8 Gewichtsprozent der weiteren, von Komponente (c) verschiedenen nichtionischen Komponente, 

0-7 vorzugsweise 0,1 bis 5 Gewichtsprozent Antischaummittel, 

0-1 vorzugsweise 0,1 bis 0,5 Gewichtsprozent Konservierungsmittel und 
15 0-20 Gewichtsprozent Gefrierschutzmittel, mit der Massgabe, dass von den Komponenten (b) und (c) min- 
destens eine vorhanden ist. 
Bevorzugte erfindungsgemasse Dispersionen enthalten 

- als anionische Komponente (b) ein Kondensationsprodukt von Formaldehyd mit eine r aromatischen Sul- 
fonsaure; 

20 - als anionische Komponente (b) ein Kondensationsprodukt von Formaldehyd mit Ditolylethersulfonat; 

- als anionische Komponente (b) ein Gemisch aus den Komponenten (ba) bis (bh); 

- als anionische Komponente (b) ein Gemisch aus einem Kondensationsprodukt von Formaldehyd mit 
Ditolylethersulfonat und einem sauren Phosphorsaureester oder dessen Salz des Oxalkylierungsproduk- 
tes der Formel (7); 

25 - als anionische Komponente (b) ein Kondensationsprodukt von Formaldehyd mit einer aromatischen Sul- 
fonsaure und als nichtionische Komponente (c) ein Alkylenoxidaddukt der Formel (11); 

- als nichtionische Komponente (c) eine Mischung aus einem Alkylenoxidaddukt der Formel (11) und ei- 
nem Alkyienoxid-Kondensationsprodukt (cc); 

- als nichtionische Komponente (c) ein Alkylenoxid-Kondensationsprodukt (cc); 

30 - als anionische Komponente (b) ein Kondensationsprodukt von Formaldehyd mit einer aromatischen Sul- 
fonsaure und als nichtionische Komponente (c) ein Alkylenoxid-Addukt an SorbrtansSure oder 

- als anionische Komponente (b) einen sauren Phosphorsaureester oder dessen Salz des Oxalkylierungs- 
produktes der Formel (7) und als nichtionogene Komponente (c) ein Alkylenoxidaddukt der Formel (11). 
Die Herstellung der erfindungsgemassen Dispersion erfolgtzweckmassigerweise, indem man die Benzo- 

35 triazolverbindungen der Formel (1), mit einem Dispergiermittel z.B. dem sauren Ester der Formel (5) und Was- 
ser in einem Mischer anteigt und nach allfalliger Zugabe der erwunschten Zusatzbestandteile wie nichtionische 
Tenside (c), weiterer anionische und/oder nichtionischer Verbindungen einschliesslich der Antischaummittel, 
Konservierungsmittel und Gefrierschutzmittel 1 bis 30, vorzugsweise 1 bis 10 Stunden lang dispergiert Die 
Dispergierung wird vorteilhafterweise durch Einwirkung von hohen Scherkraften z.B. durch Mahlen in einer Ku- 

40 gel-, Sand- oder Perlmuhle durchgefuhrt. Nach dem Mahlen kann eine wassrige Losung des Stabilisierungs- 
oder Verdickungsmittels (Komponente (d)) und gewunschtenfalls noch Wasser zugesetzt werden, worauf bis 
zur gleichmassigen Vertellung geruhrt wird. 

Die erfindungsgemassen Dispersionen zeichnen sich durch gute Transport- und LagerstabilitSt aus. Sie 
sind insbesondere sehrstabil bei hSheren Temperaturen bis zu 130°C, wenn sie in Faxbebadern eingesetzt 

45 werden. 

Verwendung findet die erfindungsgemasse Dispersion je nach dem Farbstoff beim FSrben von Synthese- 
fasem, insbesondere Polyesterfasern oder auch sauer modifizierten Polyesterfasern enthaltendem Textilma- 
terial. Das F§rbeverfahren wird jeweils in ublicher Weise durchgefuhrt. Die erfindungsgemasse Dispersion wird 
in ein wSssriges Bad langsam unter Ruhren eingetragen, wonach die Flotte nach dem Zusatz vom Farbstoff 
so zum FSrben bereitgestellt ist. 

Gegenstand der voriiegenden Erfindung istdemnach auch ein Verfahren zum Farben von synthetischem 
Fasermaterial mit kationischen oder Dispersionsfarbstoffen. Das Verfahren ist dadurch gekennzeichnet, dass 
man dieses Material in Gegenwart der erfindungsgemassen Hilfsmittel dispersion farbt. 

Die Einsatzmengen, in denen die erfindungsgemasse Hilfsmitteldispersion den Farbebadem zugesetzt 
55 wird, bewegen sich von 0,5 bis 10 %, vorzugsweise 1 bis 5 % vom Warengewicht. 

Als Fasermaterial, insbesondere Textiimaterial, das in Gegenwart des neuen als Lichtschutzmittel verwen- 
deten Hilfsmittelgemisches gefarbt werden kann, sind z.B. Celluloseesterfasern, wie Cellulose-2 1/2-acetatfa- 
sem und -triacetatfasem; aromatische Polyamidfasern, die sich z.B. von Poly-(metaphenylen-isophthalamid) 
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ableiten, sau r modifiziert Poly st rfasern und besonders lineare Polyesterfasern zu rwShnen. Dab i war- 
den Celluloseester- und Polyesterfasern b vorzugt mit Dispersionsfarbstoffen und sauer modifizierte Poly- 
esterfasern und aromatische Polyamidfasern b vorzugt mit kationischen Farbstoffen gefarbt 

Unter linearen Polyesterfasern sind dabei Synthesefasern zu verstehen, die z.B. durch Kondensation von 
5 TerephthalsSure mit Ethylenglykol Oder von lsophthals§ure Oder Terephthalsaure mit 1 ,4-Bis-(hydroxyrnethyl)- 
cyclohexan erhalten werden, sowie Mischpolymere aus Terephthal- und Isophthalsaure und Ethylenglykol. Der 
in derTextilindustrie bisherfastausschliesslich eingesetzte lineare Polyester besteht aus Terephthalsaure und 
Ethylenglykol. Sauer modifizierte Polyesterfasern sind beispielsweise Polykondensationsprodukte von 
Terephthalsaure oder Isophthalsaure, Ethylenglykol und 1,2-Dihydroxy-3-beziehungsweise 1,3-Dihydroxy-2- 
10 (3-natriumsulfopropoxy)-propan t 2,3-Dimethylol-1 -(natriumsulfopropoxy)-butan, 2,2-Bis-(3-natriumsulfopropo- 
xyphenyl)-propan Oder 3,5-Dicarboxy-benzolsulfonsaure bzw. sulfonierter Terephthalsaure, sulfonierter 
4-Methoxybenzolcarbonsaure oder sulfonierter DiphenyM,4'-<Jicarbonsaure. 

Die Fasermaterialien konnen auch als Mischgewebe unter sich oder mit anderen Fasern, z.B. Mischungen 
aus Polyacrylnitril/Polyester, Polyamid/Polyester, Polyester/Baumwolle, Polyester/Viskose, Polyester/Wolle 
is und Polyester/Polyacrylnitril/Polyamid verwendet werden. 

Das zu farbende Textilmaterial kann sich in verschiedenen Verarbeitungsstadien beftnden. Beispielsweise 
kommen in Betracht loses Material, Stuckware, wie Gewirke oder Gewebe, Gam in Wickel- oder Muff-Form. 
Letztere konnen Wickel dichten von 200 bis 600 g/dm 3 insbesondere 400 bis 450 g/dm 3 , aufweisen. 

Die fur das erfindungsgemasse Verfahren geeigneten kationischen Farbstoffe konnen verschiedenen 
20 Farbstoffklassen angehoren. Insbesondere handelt es sich urn die gebrauchlichen Salze, beispielsweise Chlo- 
ride, Sulfate oder Metallhalogenide, wie z.B. Zinkchloriddoppelsalze von kationischen Farbstoffen, deren katio- 
nischer Character z.B. von einerCarbonium-, Oxonium-, Sulfonium-odervorallemAmmoniumgruppe herruhrt 
Beispiele fur solche chromophore Systeme sind Azofarbstoffe, vor allem Monoazo- oder Hydrazonfarbstoffe, 
Diphenylmethan-, Triphenylmethan-, Methin- oder Azomethinfarbstoffe, Cumarin-, Ketonimin-, Cyanin-, Azin-, 
25 Xanthen-, Oxazin-oderThiazinfarbstoffe. Schliesslich konnen auch Farbsalze der Phthalocyanin- oder Anthra- 
chinonreihe mit externer Oniumgruppe, beispielsweise einer Alkylammonium- oder Cycloammoniumgruppe 
sowie Benzo- 1 ,2-pyranfarbsalze, die Cycloammoniumgruppen enthalten, verwendet werden. 

Diezu verwendenden Dispersionsfarbstoffe, die in Wassernursehrwenig loslich sind und in der Farbflotte 
zum grSssten Teil in Form einer feinen Dispersion vorliegen, konnen den verschiedensten Farbstoffklassen 
30 angehdren, beispielsweise den Acridon-, Azo-, Anthrachinon-, Cumarin-, Methin-, Perinon-, Naphthochinoni- 
min-, Chinophthalon-, Styryl- oder Nitrofarbstoffen. 

Es konnen auch Mischungen von kationischen oder Dispersionsfarbstoffen erfindungsgemass eingesetzt 
werden. 

Die Menge der der Flotte zuzusetzenden Farbstoffe richtet sich nach der gewunschten Farbstarke; im all- 

35 gemeinen haben sich Mengen von 0,01 bis 10, vorzugsweise 0,02 bis 5 Gewichtsprozent, bezogen auf das 
eingesetzte Textilmaterial, bewahrt 

Die erfindungsgemass zu verwendenden Hilfsmittel konnen auch in Mischung mit bekannten Drffusions- 
beschleunigem auf Basis von z.B. Di- oder Trichlorbenzol, Methyl-oder Ethylbenzol, o-Phenylphenoi, Benzyl- 
phenol, Diphenylether, Chlordiphenyl, Methyldi phenyl, Cyclohexanon, Acetophenon, Alkylphenoxyethanol, 

40 Mono-, Di- oder Trichlorphenoxyethanol oder -propanol, Pentachlorphenoxyethanol, Alkylphenylbenzoate, 
oder insbesondere auf Basis von Diphenyl, Methyldiphenyl ether, Dibenzyl ether, Methyl benzoat, Butylbenzoat 
oder Phenylbenzoat eingesetzt werden. 

Die Diffusionsbeschleuniger werden vorzugsweise in einer Menge von 0,5 g bis 5 g/l Flotte oder 5 bis 30 
Gewichtsprozent, bezogen auf die Hilfsmitteldispersion, verwendet 

45 Die FarbbSder k6nnen je nach dem zu behandelnden Textilmaterial neben den Farbstoffen und dem erfin- 
dungsgemassen Hilfsmittelgemisch, Oiigomereninhibitoren, Antischaummittel, Faltenfreimittel, Retarder und 
vorzugsweise Dispergiermittel enthalten. 

Die Dispergiermittel dienen vor allem zur Erzielung einer guten Feinverteilung der Dispersionsfarbstoffe. 
Es kommen die beim FaYben mit Dispersionsfarbstoffen allgemein gebrauchlichen Dispergatoren in Frage. 

so Als Dispergiermittel kommen vorzugsweise sulfatierte oder phosphatierte Anlagerungsprodukte von 1 5 bis 
100 Mol Ethylenoxid oder vorzugsweise Propylenoxid an mehrwertige, 2 bis 6 Kohlenstoffatome aufweisende 
aliphatische Alkohole wie z.B. Ethylenglykol, Glycerin oder Pentaerythrit oder an mindestens zwei Aminogrup- 
pen oder eine Aminogruppe und eine Hydroxylgruppe aufweisende Amine mit 2 bis 9 Kohlenstoffatomen sowie 
Alkylsulfonate mit 10 bis 20 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette, Alkyl benzol sulfonate mit geradkettiger oder 

55 verzweigter Alkylkette mit 8 bis 20 Kohlenstoffatomen in der Alkylkette, wie z.B. Nonyl- oder Dodecylbenzol- 
sulfonat, 1,3,5,7-Tetra-methyloctylbenzolsulfonat oder Octadecylbenzolsulfonat, sowie Alkyl naphthalinsulfo- 
nate oder Sulfobernsteinsaureester, wie Natriumdioctylsulfosuccinat, in Betracht 

Besonders gunstig haben sich als anionische Dispergiermittel Ligninsulfonate, Polyphosphate und vor- 



18 



tZf 4/4 330 



rage m or zts 



EP 0 474 595 A1 



zugsweise Formaldehyd-Kond nsalionsprodukte aus aromatischen Sulfonsauren, Formaldehyd und g gebe- 
nenfaJIs mono- Oder bifunktionellen Ph nol n wie z.B. aus Kresol, p-NaphtholsulfonsSure und Formaldehyd, 
aus Benzolsulfonsaure, Formaldehyd und Naphthalinsulfonsaure, aus Naphthalinsulfonsaure und Formalde- 
hyd Oder aus NaphthalinsulfonsSure, Dihydroxydlphenylsulfon und Formaldehyd erwlesen. Bevorzugt ist das 

5 Dinatriumsalz des Dh oder Tri-(6-sulfonaphthyi-2-)methans. 

Eskonnen auch Gemische von anlonischen Disperglermitteln zum Einsatzkommen. Normal erweise I legen 
die anionischen Dispergiermlttel in Form ihrer Alkalimetallsalze, Ammoniumsalze oder Aminsalze vor. Diese 
Dispergiermitte! werden vorzugsweise in einer Menge von 0,5 bis 8 g/l Flotte verwendet. 

Die Farbebader konnen auch ubliche Zusatze, zweckmassig Elektrolyte wie Salze, z.B. Natriumsulfat, 

10 Ammoniumsulfat, Natrium- oder Ammoniumphosphate oder -polyphosphate, Meta II chloride oder -nitrate wie 
Calciumchlorid, Magnesiumchlorid bzw. Calciumnitrate, Ammoniumacetat oder Natriumacetat und/oder Sau- 
ren, z.B. Mineralsauren, wie Schwefelsaure oder Phosphorsaure, oder organische Sauren, zweckmassig nie- 
dere aliphatische Carbonsauren, wie Ameisen-, Essig- oder Oxalsaure enthalten. Die Sauren dienen vor allem 
der Einstellung des pH-Wertes der erfindungsgemass verwendeten Flotten, der in der Regel 4 bis 6,5, vorzugs- 

15 weise 4,5 bis 6, betragt 

Die Farbungen erfolgen mit Vorteil aus wassriger Flotte nach dem Ausziehverfahren. Das Flottenverhaltnis 
kann dementsprechend innerhalb eines weiten Bereiches gewahlt werden, z.B. 1:3 bis 1:100, vorzugsweise 
1:7 bis 1:50. Die Temperatur, bei der gefarbt bzw. aufgehellt wird, betragt mindestens 70°C und in der Regel 
ist sie nicht hoher als 140°C. Vorzugsweise liegt sie im Bereich von 80 bis 135°C. 

20 Lineare Polyesterfasern und Cellulosetriacetatfasern farbt man vorzugsweise nach dem sogenannten 
Hochtemperaturverfahren in geschlossenen und zweckmassigerweise auch druckbestandigen Apparaturen 
bei Temperaturen von uber 1 00°C, bevorzugt zwischen 1 1 0 und 1 35°C, und gegebenenfalls unter Druck. Als 
geschlossene Gefasse eignen sich beispielsweise Zirkulationsapparaturen wie Kreuzspul- oder Baumfarbe- 
apparate, Haspelkufen, Dusen- oder Trommelfarbemaschinen, Muff-Farbeapparate, Paddeln oder Jigger. 

25 Celiulose-21/2-acetatfasern farbt man vorzugsweise bei Temperaturen von 80-85°C. Die Farbung der aro- 
matischen Polyamidfasern oder sauer modifizierten Polyesterfasern wird vorzugsweise bei einer Temperatur 
von 80 bis 1 30°C vorgenommen. 

Das FSrbeverfahren kann so durchgefuhrt werden, dass man das Farbegut entweder zuerst mit dem Hilfs- 
mittelgemisch kurz behandelt und anschliessend farbt oder vorzugsweise gleichzeitig mit dem Hilfsmittelge- 

30 misch und dem Farbstoff behandelt. 

Vorzugsweise lasst man das Farbegut wahrend 5 Minuten bei 60-80°C im Bad, das den Farbstoff, das Hilfs- 
mittelgmisch und gegebenenfalls weitere Zusatze enthalt und auf einen pH-Wert von 4,5 bis 5,5 eingestellt ist, 
vorlaufen, steigert die Temperatur innerhalb von 15 bis 35 Minuten auf 110 bis 135°C, vorzugsweise 125-130°C 
und belasst die Farbeflotte 15 bis 90 Minuten, vorzugsweise 30 bis 60 Minuten, bei dieser Temperatur. 

35 Die Fertigstellung der Farbungen erfolgt durch Abkuhlen der Farbeflotte auf 60 bis 80°C, Spulen der Far- 
bungen mitWasserund gegebenenfalls durch Reinigung auf ubliche Weise im alkalischen Medium unter reduk- 
tiven Bedingungen. Die Farbungen werden dann wiederum gespult und getrocknet 

Man erhalt auf synthetischem Fasermaterial, insbesondere auf linearen Polyesterfasern, gleichmassige 
und farbkraftige Ausfarbungen, die sich zudem durch gute Lichtechtheit und Reibechtheiten auszeichnen. 

40 Wahrend des Farbens bleibt die Farbeflotte stabil und entstehen keine Ablagerungen im Inneren der Farbe- 
apparaturen. 

In den folgenden Beispielen sind die Teile Gewichtsteile und die Prozente Gewichtsprozente. 
Beispiel 1 

45 

In einer Sandmuhle werden 
35 Teile der Verbindung Nr. 31 der Tabelle 1 

14 Teile des mit Triethanolamin neutral isierten Umsetzungsproduktes von Phosphorpentoxid mit einem 
Oxalkylierungsproduktes mit 18 Ethylenoxideinheiten des Anlagerungsproduktes von 2,5 bis 3 
50 Mol Styrol an 1 Mol Phenol und 

51 Teile Wassergemischt 

Hierauf wird die Mischung mit Quarzsand solange gemahlen, bis die Partikelgrfisse < 5 \wn ist, und 
anschliessend die Dispersion vom Quarzsand abgerennt 

71 ,4 Teile der erhaltenen Dispersion werden unter Ruhren mit 25 Teilen einer 1 %igen wassrigen L6sung 
55 eines Biopolymeren auf Polysaccharidbasis und 3,6 Teilen Wasser homogenisiert. Man erhalt eine lagerstabile 
Dispersion. 
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B ispi 12 

In einer Sandmuhle werden 
17,5 Teile der Verbindung Nr. 45 der Tabelle 1 
5 17,5 Teile 2-(2 / -Hydroxy-3'4erLbutyl-5'-methylphenyl-)-5-chlorobenzotriazol 

14 Teile- des mit Triethanolamin neutral isierten Umsetzungsproduktes von Phosphorpentoxid mit elnem 
Oxalkylierungsproduktes mit 18 Ethyl enoxidein he rten des Anlagerungsproduktes von 2,5 bis 3 
Mol Styrol an 1 Mol Phenol und 
51 Teile Wasser gemischt. 
w Alsdann wird die Mischung solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 u.m ist, und anschliessend die 
Dispersion vom Quarzsand abgetrennt. 

71 ,4 Teile der erhaftenen Dispersion werden unter Ruhren mit 25,0 Teilen einer 1 %igen wassrigen Losung 
eines Biopolymeren auf Polysaccharidbasis und 3,6 Teilen Wasser homogenisiert. Man erhalt eine lagerstabile 
Dispersion. 
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Beispiel 3 



In einer Sandmuhle werden 
17,5 Teile der Verbindung Nr. 5 der Tabelle 1 
20 17,5 Teile 2-Hydroxy-4-octyloxy-benzophenon 

14 Teile des mit Triethanolamin neutral isierten Umsetzungsproduktes von Phosphorpentoxid mit einem 
Oxalkylierungsproduktes mit 18 Ethylenoxideinheiten des Anlagerungsproduktes von 2,5 bis 3 
Mol Styrol an 1 Mol Phenol und 
51 Teile Wasser gemischt 
25 Die Mischung wird solange gemahlen, bis die Partikelgrosse < 5 urn ist und, anschliessend die Dispersion 

vom Quarzsand abgetrennt. 

71,4 Teile dererhaltenen Dispersion werden unter Ruhren mit 25 Teilen einer 1 %igen wassrigen Losung 
eines Biopolymeren auf Polysaccharidbasis und 3,6 Teilen Wasser homogenisiert. Man erh§lt eine lagerstabile 
Dispersion. 
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Beispiel 4 



In einer Sandmuhle werden 
35,0 Teile der Verbindung Nr. 5 der Tabelle 1 
35 10,0 Teile eines salzfreien Kondensationsproduktes aus Na-Ditolylethersulfonat und Formaldehyd, 
1,0 Teil eines Anlagerungsproduktes von 9 Mol Ethylenoxid an 1 Mol Nonylphenol, 
1,0 Teil eines Anlagerungsprodukts von Ethylenoxid an das Anlagerungsprodukt von Propyienoxid an 
Propylenglykol mit einem mittleren Moiekulargewicht des Polypropylenoxidanteils von ca. 2050 
und einem Anteil des Polyethylenoxids im Molekul von ca. 50 % (EO-PO-Blockpolymer) und 
40 53,0 Teile Wasser gemischt 

Die Mischung wird mit Quarzsand solange gemahlen, bis die Partikelgr6sse kleiner als 5 urn ist, und 
anschliessend die Dispersion vom Quarzsand abgetrennt. 

71 ,4 Teile dererhaltenen Dispersion werden unter Ruhren mit 25,0 Teilen einer 1 %-igen wassrigen LSsung 
eines Biopolymeren auf Polysaccharid-Basis und 3,6 Teilen Wasser homogenisiert. 
45 Man erh§lt eine lagerstabile Dispersion. 



Beispiel 5 

1 00 g eines Polyestergewirkes (Polyethylenterephthalat) werden in einem HT-Zirkulationsapparat bei 60°C 
so in 3 Liter Wasser eingebracht welches 
9 g Ammoniumsulfat 

1 8 g Dinatriumsalz von Dh(6-sulfonaphthyl-2-)methan 
5 g eines fein dispergierten Farbstoffes der Formel 



55 
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(101) 




O OH 



3 g der gemass Beispiel 1 hergestellten Hilfsmittelformulierung enthalt und mit 85 %iger Ameisensaure auf pH 
5 eingestellt ist. Man erhitzt das Farbebad, bei standig zirkulierender Flotte, innerhalb von 30 Minuten auf 1 30°C 
und farbt 1 Stunde bei dieser Temperatur. Alsdann wird das Farbebad abgekuhlt und das Substrat gespult und 
wie ublich zur Entfemung von nichtf ixiertem Farbstoff reduktiv gereinigt. Anschliessend wird das Substrat neu- 
tralisiert, nochmals gespult und getrocknet. Bedingt durch die stabile mitverwendete Hilfsmittelformulierung 
wird wahrend des Farbeprozesses weder ein Anstieg des DHferenzdruckes festgestellt noch zeigen sich Abla- 
gerungen im Inneren des WickelkSrpers. Man erh§!tsomit eine gleichmassige lichtechte marineblaue Farbung. 

Gleichmassige lichtechte marineblaue Farbungen werden auch erhalten, wenn anstelle der Hilfsmittelfor- 
mulierung gemass Beispiel 1 die gemass den Beispielen 2 bis 4 hergestellten Hilfsmittelformulierungen einge- 
setzt werden. 

Beispiel 6 

In einen Hochtemperatur-Farbeapparat enthaltend 2 Liter einer wassrigen Flotte, die 
2 g eines amphoteren sulfatierten Fettaminpolyethylenglykolethers, 
12 g kalz. Natriumsulfat, 
1 ,5 g eines Farbsalzes der Formel 



(102) 



CH 3 0 




C — N = N 




N-CH 2 CH20H 
GH2CHg 



ZnCI® 



und 3 g der gemass Beispiel 2 hergestellten wassrigen Hiifsmitteldispersion enthalt und mit Essigsaure auf pH 
4,5 eingestellt ist, werden 100 g eines Dacron 64-Gewebes (sauremodifizierte Polyesterfasern) eingebracht. 
Man erhitzt das Farbebad innerhalb von 30 Minuten auf 120°C und farbt 1 Stunde bei dieser Temperatur. Als- 
dann wird das Farbebad auf 70°C abgekuhlt, das Substrat neutralisiert, gespult und wie ublich getrocknet. 

Die Farbeflotte zeigtwShrend des Farbens keine Ausfallungen und Ablagerungen. Man erhSIt somiteine 
gleichmassige und lichtechte rote Farbung. 

Gleichmassige lichtechte rote Farbungen werden auch erhalten, wenn anstelle der Hilfsmittelformulierung 
gemass Beispiel 2 die gemass den Beispielen 1 Oder 3 hergestellten Hilfsmittelformulierungen eingesetzt wer- 
den. 

Patentanspruche 

1. Wassrige Dispersion einer2-(2'-Hydroxyphenyl-)-benzotriazolverbindung, dadurch gekennzeichnet, dass 
sie 

• (a) 5 bis 50 Gewichtsprozent einer Benzotriazolverbindung der Formel 
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OH X, 
X 2 

worin einer der Substituenten X! und X 2 Wasserstoff bedeutet oder X, und X 2 unabhangig voneinander 
Wasserstoff Oder die Gruppe 

-CH 2 -N 

v co-(0)in-R 2 

darstellen, in der 

Ri Wasserstoff, C, -C 10 -Alkyl, C5-C 8 -Cycloalkyl, Cr-C 10 -Aralkyl oder C 6 -C 10 -Aryl, 

R2C1 -C2o -Alkyl, C 2 -C 17 -Alkenyl, C 5 -C e -Cycloalkyl, C7-C10 -Aralkyl, C 8 -C 10 -Ara!keny! oder C 6 -C 10 -Aryl 

und 

n 1 oder 2 bedeuten und sofem n = 1 ist, 
Ri und R 2 zusammen mlt dem Ringbruckenglied 

I 

-N-CO- 

auch einen ein- oder mehrkemigen stickstoffhaltigen Heterocyclus bilden konnen und in diesem Falle 
R 1 -CO-oder unsubstituiertes oder durch C t -C 4 -Alkyl substituiertes Methylen und R 2 Qj-C^ -Alkylen, 
C 2 -C 4 -Alkenylen, C6-C 10 -Aryien oder DK Tetra- oder Hexahydro-C 6 -C 10 -Arylen, wobei die freien 
Valenzen der cyclischen Reste stets ortho zueinander stehen, C r C 4 -Alkyl, C r C 4 -Alkoxy, Halogen, 
C 6 -C 10 -Aryl, C7 -C 10 -Aralkyl oder Cs-Cb -Cycloalkyl beseuten, 

der Ring A in den Stellungen 4, 5 und 6 durch C r C 4 -Alkyl, C,-C 4 -Alkoxy, Carboxy, Carbonsaure-C r C 4 
-alkylester, Carbonsaureamid, Sulfonsaure-C r C4 -alkylester, C r C 4 -Alkylsulfonyl oder Halogen und 
der Ring B in den Stellungen 3', 4'und 5'durch C A -C 4 -Alkyl, C r C A -Alkoxy, Halogen, Ce-C 10 -Aryl, C7 
-C 10 -Aralkyl oder C5-C 8 -Cycloalkyl substituiert sein kann, 

(b) 0 bis 18 Gewichtsprozent einer anionischen Verbindung und 

(c) 0 bis 18 Gewichtsprozent einer nichtionischen Verbindung enthalt, mitder Massgabe, dass von den 
komponenten (b) und (c) mindestens eine vorhanden sein muss. 

Dispersion gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die komponente (a) der Forme! (1) ent- 
spricht worin der durch und R 2 zusammen mit dem Ringbruckenglied 

I 

-N-OO- 

gebildete Heterocyclus ein Lactamring ist. 

Dispersion gem§ss Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die komponente (a) der Formel (1) ent- 
spricht worin das durch R 1 und R 2 zusammen mit dem Ringbruckenglied 

I 

-N-CO- 

gebildete Heterocyclus das 2,5-Dioxo pyrrol id in-, 3,4-DK 3,4,5,6-Tetra- oder 3,4,5,6,8,9-H xahydrophtha- 
limid ist. 

Dispersion gemass Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass die komponente (a) der Formel (1) ent- 
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spricht worin von X! und X 2 ein X die Gruppe der Formel 



O 
II 




O 

w 

C CH2 — CH2 
(3) -CH 2 - N ' | 

CH2*~ CH2" " CH2 



Oder 



(4) -CH 2 -NH-CO 



und das andere X Wasserstoff oder C r C 4 -Alkyl bedeutet und der Ring A unsubstituiert oder durch Chlor 
substituiert ist. 

Dispersion gemass einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (b) eine 
Verbindung aus der Gruppe der 

(ba) sauren Ester oder deren Salze von Alkylenoxidaddukten der Formel 




(Y) m 

worin X den Saurerest einer anorganischen, Sauerstoff enthaltenden Saure, wie z.B. Schwefelsaure 

oder vorzugsweise Phosphorsaure, oder auch den Rest einer organischen Saure und 

Y d -C12 -Alkyl. Aryl oder Aralkyl bedeuten, "Alkylen" fur den Ethylenrest oder Propylenrest stent, und 

m 1 bis 4 und n 4 bis 50 sind, wobei wenn m 2 bis 4 ist, Y verschiedene Bedeutungen annehmen kann, 

(bb) Polystyrolsulfonate, 

(be) Fettsauretauride, 

(bd) alkylierten Diphenyloxid -mono- oder di-sulfonate, 

(be) Sulfonate von Polycarbonsaureestem, 

(bf) mit einer organischen Dicarbonsaure, oder einer anorganischen mehrbasischen Saure in einen 
sauren Ester ubergefuhrten Anlagerungsprodukt von 1 bis 60, vorzugsweise 2 bis 30 Mol Ethylenoxid 
und/oder Propylenoxid an Fettamine, Fettamide, Fettsauren oder Fettalkohole je mit 8 bis 22 Kohlen- 
stoffatomen oder an drei- bis sechswertige Alkanole mit 3 bis 6 Kohlenstoffatomen, 

(bg) Ligninsulfonat und 

(bh) Formaldehyd-Kondensationsprodukte, ausgewahlt ist. 
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anionisch V rbindung der Form I (5) ist, worin Y C 4 -C 12 -Alkyl, Benzyl Oder a-Methylbenzyl bedeut t 

7. Dispersion gemiss einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (b) eine 
Verbindung der Formei 

(6) ^|^ — O -^CHgCHa-O-f-X, 

(Yi) mi 

ist, worin C 4 -C 12 -Alkyl, Phenyl, Tolyl, Phenyl-Ci -Ca-alkyl oderTolyl-Ci -C 3 -alkyl bedeutet, 

ein Saurerest ist, der sich von Schwefelsaure oder Orthophosphorsaure ableitet, und 1 bis 3 und 
4 bis 40 sind, wobei wenn nr^ 2 oder 3 ist, verschiedene Bedeutungen annehmen kann,. 

8. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (b) ein 
saurer Phosphorsaureester oder dessen Salz des Oxalkylierungsproduktes von 6 bis 30 Mol Ethylenoxid 
an 1 Mol 4-Nonylphenol oder Dinonylphenol oder an 1 Mol einer Verbindung, die durch Anlagerung von 
1 bis 3 Mol Styrol, a-Methylstyrol oderVinyltoluol an 1 Moi Phenol, Kresol oderXylenol hergestellt worden 
ist, isL 

9. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 4 , dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (b) ein 
saurer Phosphorsaureester oder dessen Salz des Oxalkylierungsproduktes der Formei 




O — f- CH 2 -CH 2 -0 H 

n 2 



ist, worin rr^ 1 bis 3 und n 2 8 bis 30 sind. 

10. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass sie als anionische kom- 
ponente (b) ein kondensationsprodukt von Formaldehyd mit einer aromatischen Sulfonsaure enthalt. 

11. Dispersion gemass Anspruch 10, dadurch gekennzeichnet, dass sie als anionische komponente (b) ein 
kondensationsprodukt von Formaldehyd mit Ditolylethersulfonat enthalt. 

12. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, dass die anionische kompo- 
nente (b) ein Gemisch aus den komponenten (ba) bis (bh) ist 

13. Dispersion gem§ss Anspruch 12, dadurch gekennzeichnet, dass die anionische komponente (b) ein 
Gemisch aus einem kondensationsprodukt von Formaldehyd mit Ditolylethersulfonat und einem sauren 
Phosphorsaureester oder dessen Salz des Oxalkylierungsproduktes der in Anspruch 9 definierten Formei 
(7) ist. 

14. Dispersion gemass einem der AnsprOche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass sie als komponente (c) 
eine nichtionische Verbindung aus der Gruppe d r 

(ca) Alkylenoxidaddukte der Formei 
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(ID 




O-^AIkylen-O-f-H 



n 



Mm 



worin Y C 1 -C 12 -Alkyl, Aryl Oder Aralkyl bedeutet, 
"Alkylen" fur den Ethylenrest oder Propylenrest steht und 

m 1 bis 4 und n 4 bis 50 sind, wobei wenn m 2 bis 4 ist, Y verschiedene Bedeutungen annehmen kann, 

(cb) Alkylenoxiaddukte an 

(cba) gesattigte Oder ungesattigte 1-6-wertige aliphatische Alkohole, 
(ebb) Fettsauren, 

(cbc) Fettamine, 

(cbd) Fettamide, 

(cbe) Diamine, 

(cbf) Sorbitanester, 

(cc) Alkylenoxid-Kondensationsprodukte (Biockpolymerisate) 

(cd) Polymerisate von Vinyl pyrrol idon, Vinylacetat oder Vinylalkohol, und 

(ce) Co- or Ter-polymere von Vinyl pyrrol idon mit Vinylacetat und/oder Vinylalkohol enthalten. 

15. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (c) ein 
Addukt von 8 bis 30 Mol Ethylenoxid an 1 Moi 4-Nonylphenol, an 1 Mol Dinonylphenol oder an 1 Mol von 
Verbindungen, die durch Anlagerung von 1 bis 3 Mol von Styrolen an 1 Mol Phenol hergestellt werden, 

ist 

16. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (c) ein 
Ethylenoxidaddukt der Formel 



ist, worin m 3 1 bis 3 und n 3 8 bis 30 bedeuten. 

17. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass sie ais anionische Kom- 
ponente (b) ein Kondensationsproduktvon Formaldehyd miteiner aromatischen Sulfonsaure und als nich- 
tionische Komponente (c) ein Aikylenoxidaddukt der in Anspruch 14 definierten Formel (11) enthalt 

18. Dispersion gemass Anspruch 17, dadurch gekennzeichnet, dass sie als nichtionische Komponente (c) ei- 
ne Mischung aus einem Aikylenoxidaddukt der in Anspruch 14 definierten Formel (11) und einem Alkyl- 
enoxid-Kondensationsprodukt (cc) enthalt. 

19. Dispersion gemass Anspruch 18, dadurch gekennzeichnet, dass sie als nichtionische Komponente (c) ein 
Alkylenoxid-Kondensationsprodukt (cc) enthalt. 

20. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, dass sie als anionische Kom- 
ponente (b) ein Kondensationsproduktvon Formaldehyd mit einer aromatischen Sulfonsaure und als nich- 
tionische Komponente (c) ein Alkyl enoxid-Addukt an Sorbitanester enthalt. 

21. Dispersion gemass Anspruch 1 5, dadurch gekennzeichnet, dass sie als anionische Komponente (b) einen 
sauren PhosphorsSureesteroderdessen Salzdes Oxalkylierungsproduktes der in Anspruch 9 definierten 



(12) 




H 
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Formel (7) und als nichtionogene Komponent (c) ein Alkyl noxidaddukt der in Anspruch 14 definierten 
Forme! (11) enthalt 

22. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 21 , dadurch gekennzeichnet, dass sie zusatzlich als Kom- 
ponente (d) ein Stabilisierungs- oder Verdi ckungsmittel enthalt 

23. Dispersion gemass Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (d) eine 0,5 bis 1 0 %ige 
wassrige Losung oder Dispersion einer polymerisierten ethylenisch-ungesattigten Mono- Oder Dicarbon- 
saure von 3 bis 5 Kohlenstoffatomen, insbesondere Polyacryisaure ist. 
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24. Dispersion gemass Anspruch 22, dadurch gekennzeichnet, dass die Komponente (d) ein Polysaccharid 
ist 



25. Dispersion gemass einem der Anspmche 1 bis 24, dadurch gekennzeichnet, dass sie zusatzlich ein Anti- 
15 schaummittel enthalt 

26. Dispersion gem§ss Anspruch 25, dadurch gekennzeichnet, dass das Antischaummittel ein Alkylendiamid 
der Formel 

V, -C0-NH-Q-NH-COV 2 (14) 
20 ist, in der Vi und V 2 , unabhangig voneinander, je einen aliphatischen Rest mit 9 bis 23 Kohlenstoffatomen 

und Q einen Alkylenrest mit 1 bis 8 Kohlenstoffatomen bedeuten. 

27. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 26, dadurch gekennzeichnet, dass sie zusatzlich ein Kon- 
servierungsmittel und/oder ein Gefrierschutzmittel enthalt. 



28. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 27, dadurch gekennzeichnet, dass sie als Komponente 
(a) ein Gemisch aus einer Benzotriazolverbtndung der Formel (1) und einer Benzotriazolverbindung der 
Formel 

HO R, 



R 3 

Worin 

40 Ri Wasserstoff, Ci -C 12 -Alkyl, Chlor, Cs-Ce -Cycloalkyl oder C 7 -C 9 -Phenylalkyl, 

R 2 Wasserstoff, C r C 4 -Alkyl, C r C 4 -Alkoxy, Chlor oder Hydroxy, 

R 3 C, -C 12 -Alkyl, C r C 4 -Alkoxy, Phenyl, (C r C fl -Alkyl)-phenyl, Cs-Ce -Cycloalkyl, -C9 -Alkoxycarbonyl, 
Chlor, Carboxyethyl oder C r Co -Phenylalkyl, 

R4 Wasserstoff, Chlor, C r C 4 -Alkyl, C^C A -Alkoxy oder C_-C 4 - Alkoxycarbonyl, und 
45 R5 Wasserstoff oder Chlor 

bedeuten, enthalt. 

29. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 27, dadurch gekennzeichnet, dass sie als Komponente 
(a) ein Gemisch aus einer Benzotriazolverbindung der Formel (1) und einer Benzophenonverbindung der 
50 Formel 
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(16) 



10 

Worin 

Ro Wasserstoff, Hydroxy, Ci -C 14 -Alkoxy oder Phenoxy, 
R 7 Wasserstoff, Halogen oder C r C 4 -Alkyl 
Rfl Wasserstoff, Hydroxy oder C r C 4 -Alkoxy und 
15 R& Wasserstoff oder Hydroxy 

bedeuten, enthalt. 



30. Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 27, dadurch gekennzeichnet, dass sie als Komponente 
(a) ein Gemisch aus einer Benzotriazolverbindung der Formel (1), einer Benzotriazolverbindung der For- 

20 me! (15) und einer Benzophenonverbindung der Formel (16) enthalt 

31. Dispersion gemass Anspmch 1 , dadurch gekennieichnet, dass sie, bezogen auf die gesamte Dispersion, 



5-50 


Gewichtsprozent 


0-18 


Gewichtsprozent 


0-18 


Gewichtsprozent 


0-5 


Gewichtsprozent 


0-8 


Gewichtsprozent 




nente, 


0-8 


Gewichtsprozent 




nente, 


0-7 


Gewichtsprozent 


0-1 


Gewichtsprozent 


0-20 


Gewichtsprozent 



35 32. Verwendung der w§ssrigen Dispersion gemass einem der Anspruche 1 bis 31 beim Farben von synthe- 
tischen Fasermaterialien, insbesondere Polyesterfasem oder s§uremodifizierten Polyesterfasern. 

33. Verfahren zum Farben von Synthesefasern, vorzugsweise Polyesterfasem oder s§uremodifizierte Poly- 
esterfasem, enthaltendem Textilmaterial mit Dispersionsfarbstoffen bzw. kationischen Farbstoffen, 
40 dadurch gekennzeichnet, dass man dieses Material in Gegenwart einer wassrigen Dispersion einer Ben- 

zotriazolverbindung gemass einem der Anspruche 1 bis 31 farbt. 
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